A g
Test GSI année 2009-2010 partie solidification (H. Combeau) -
1k Documents autorisés.

Pour toutfes les questions qui suivent, on considére la solidification d’un alliage binaire.

I. Rappelez la condition pour que le front de solidification soit plan et donner la signification
physique de cette condition.

2. Pour quelle raison, la plupart des procédés de solidification conduisent a des structures du
type dendritique ?

3. En coulée continue (cf TD 1" séance), si I'on augmente Iépaisseur du produit, toute chose
¢gale par ailleurs, comment va évoluer la profondeur du puits liquide, argumentez votre
réponse ?

4. Pour quelle raison est il possible dans les modéles de microségrégation des bras de levier et
Gulliver-Scheil de négliger la diffusion du soluté dans la phase liquide dans la direction du

y gradlent de température ?

5. Pour quelle raison est il possible dans les modéles de microségrégation des bras de levier et
Gulliver-Scheil de considérer la diffusion du soluté dans la phase liquide comme trés rapide
dans la direction orthogonale au gradient de température ?

6. Donner la définition du coefficient de partage et de la pente de liqﬁidus.

7. Si I'on réalise une mesure de composition 4 I’échelle d’une dendtite, dans le cas ot le
coefficient de partage est plus petit que un, on trouvera la composition la plus faxble au coeur
de la dendrite oi & sa périphérie? Justifiez votre réponse.

8. Entre une expérience de solidification réalisée sur terre et en micro-gravité, laquelle des
deux conduira & votre avis 4 une macroségrégation plus sévére, argumentez votre réponse.

9. Donner un exemple d’ailiagc binaire pour lequel la masse volumique de Ja phase liquide
diminue avec la température dans I’intervalle de solidification.
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GMS - 24™ Partie : Procédés de Solidifications. 2098 ~20q
Vous rédigerez cette partie sur une feuille séparée.
Pour toutes les questions qui suivent, on considére la solidification d'un alliage binaire.

A! 1. Rappelez la condition pour que le front de solidification soit plan.

an, . o ) :
1) Pour quatle valson, la o Qo Pro(_&;ﬂdﬁ. &m&‘d‘@caf ()o#t(f}dﬁ&j a Qﬁ‘eﬁ:
Q / 4§ Sachant que le brassage du liquide dans le puits liquide d’un produit a tendance & augmenter di"‘“ pe

le gradient thermique dans la phase liquide & I’interface puits liquide/zone pateuse ou puits L dﬁt
liquide/phase solide. Le brassage du liquide a t’il tendance & favoriser pour une vitesse de 1
front donnée la croissance en front plan 7 Justifiez votre réponse.

9 Z, / En coulée continue (cf TD 1*® séance), si I’on augmente la vitesse de tirage du produit,
comment va évoluer [a profondeur du puits liquide ? (explicitez votre réponse)

4. Dans le cas de la solidification de piéces massives en acier coulées en lingot, la sédimentation
des grains équiaxes dans la partie centrale du produit est un des phénomeénes les plus
importants & prendre en compte .dans ce cas pour les macroségrégations. Sur le schéma
fournit avec I’énoncé, représentez par le signe + les zones ol la macroségrégation sera
positive et par des — les zones négatives. Vous justifierez votre réponse.
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Solidification

ratassure

oule

slructure -
- dendritique af 0 g = structure
Question de cours | O Agp| oo
= '. L._.r‘»_
Condition pour que le front de solidification soit plan (7400101000
. o ) . . strodiuny o
La moindre variation de gradient de température ou de composition  équiaxe chimique

va accélérer ou ralentir la croissance. Le front de solidification devient ondulé, les « pics » des
ondulations formant les « troncs » des dendrites.

GT>GC = Front plan

GT Gradient de thermique
GC gradient de température du liquidus

Si non plan, front instable car on est liquide alors qu’on devrait étre solide. Le liquide devant
I'interface est en surfusion. C’est un état métastable qui provoque I'accélération du front a certain
endroit (plus plan)

Pour avoir un front plan :

e Onaugmente le gradient de température
e Ondiminue la vitesse

A quoi ca sert d’avoir un front plan

Condition nécessaire pour des microstructures réguliéres, permet de résister 3 des hautes
températures (turbine a gaz, Japon, panneau thermo photovoltaique)

Le brassage du liquide favorise-il la croissance en front plan pour une vitesse de front donné ?

Non car si le gradient de température du liquidus augmente, il sera plus difficile d’avoir les conditions
de front plan et donc la croissance ne sera pas favorisée

Pourquoi la plupart des procédés de solidification conduisent & des structures du type
dendritique ?

La température n’est pas homogéne ? Conduction thermique anisotrope ?

Il faudrait avoir un mode de refroidissement homogéne afin d’avoir un front plan et ainsi éviter la
formation de dendrite. Il faudrait maintenir le gradient de température homogéne, donc chauffer
tout le temps, ce qui colite cher...
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tailles de grains selon le meodéle de Hunt (Hunr, 1984), et points corvespondant a nos expériences.

vitesse ?) du § P P

produit comment va évoluer la profondeur du puits liquide ? Justification

Si on augmente la vitesse du produit le liquide a moins le temps de se solidifier donc la profondeur
du puits augmente. En effet, on a vu dans le TD que z=e?.K.Vp ou z est la profondeur de puits, Vp est
la Vitesse du produit, e I'épaisseur et K un terme >0...

Définition Macro ségrégation : résulte du moment la composition chimique locale qui difféere de la
composition chimique moyenne. Ce phénomene est notamment dii a la convection.

Cause :

e la contraction lors de la solidification
e L'effet de la gravité sur la différence de densité causée par le changement de phase ou de

composition chimique
e Forces centrifuges ou électromagnétiques
e Formation de bulles de gaz

Définition de la micro ségrégation : durant la solidification d’un alliage dendritique, le soluté rejeté a
I'interface solide/liquide est redistribué (dans un rayon de 10 & 100 micrométres) par diffusion ou par
convection. Le processus de micro ségrégation contréle la composition, la microstructure et la

fraction de phases eutectiques.
Existe-t-il une différence entre un grain de solidification et une dendrite ?

Grain de solidification : dans le liquide, il est mobile, structure équiaxe
Dendrite : rattaché au solide, Vs = 0, structure colonnaire

SHEIL ou BRAS DE LEVIER

On étudie en fait sur un laps de temps donnée si la diffusion se fait sur au moins la demi-longueur

d’une dendrite.
e SiouiBrasdelevier = Lyx>lambda/2




o Diffusion parfaite dans le solide et liquide
e Sinon SHEIL - Lgs< Lambda/2
o Diffusion parfaite dans le liquide et négligeable dans le solide

Avec Lg= Racine de (D *t)

Coefficlent de partage

K =CS/CL

Sik <1, CS<CL donc le liquide est plus riche, et donc le solide, la dendrite est plus pauvre.

On peut donc dire que la composition est plus faible au cceur de la dendrite (il y a eu quelques
questions la dessus aux partiels).

Anisotrope : Dépend de la direction
Instabilités : dendrites

Considérons un liquide dans un récipient (moule). Lorsque la température diminue, le liquide atteint
sa température de solidification. Le refroidissement se fait par I'extérieur et la chaleur met du temps
a diffuser vers les bords (voir conduction thermique et loi de Fourier). Le centre du liquide est donc
plus chaud que les bords.

En conséquence, la solidification commence par les bords, et ce d'autant plus que ceux-ci peuvent
présenter des aspérités formant des sites de germination (la tension superficielle y est localement
plus basse, voir l'article surfusion).

On a donc un front de solidification qui est initialement paralléle aux parois du récipient : la couche
de solide est globalement homogéne. Les atomes du liquide se positionnent plus facilement selon
certains plans cristallins que d'autres; on a donc des cristaux dont une direction dense est
perpendiculaire a la paroi. Cette structure est dite «colonnaire», on parle de « texture de
solidification ».

La croissance dendritique est un cas particulier d'instabilité morphologique interfaciale.

Les dendrites sont des cristaux en forme de fougéres obtenus par croissance rapide a partir de bains
fondus sous-refroidis, de solutions ou de vapeurs sursaturées. La formation des dendrites arrive
normalement durant les premiers instants de la cristallisation. En fin de processus, la croissance
réalisée a vitesse de croissance uniforme (vitesse constante) peut changer complétement la
morphologie du cristal de telle fagon que les dendrites formées au préalable ne seront plus visibles.

Les dendrites sont composées d'un cristal principal, appelé tronc, qui croit trés rapidement au début
de la cristallisation, de branches primaires qui croissent dans un état plus avancé de la croissance
avec une vitesse inférieure a celle du tronc et normalement d'orientation perpendiculaire a celui-ci.

Dans certains cas, des "branches" secondaires ayant des vitesses de croissance encore plus lente
peuvent croitre perpendiculairement aux " branches" primaires. Eventuellement a la fin de la
croissance les branches peuvent arréter de croitre et |'espace entre les branches peut alors se
remplir de produit cristallin, ce qui rendra invisible la dendrite. Ce phénoméne est observé par
exemple pour la plupart des métaux qui croissent en forme de dendrites sans que celles-ci soient
visibles.



Les cristaux de glace présentent aussi des dendrites qui sont facilement observables lors de la
formation de glace sur une vitre, car la croissance ne se produit que dans deux dimensions.

La croissance des dendrites est immédiate dans des couches fines de liquide, généralement due a la
grande vitesse d'évaporation, mais presque impossible dans des systémes agités.

La croissance de dendrites est favorisée pour des solides présentant une enthalpie de cristallisation
élevée et une faible conductivité thermique.



Polymére

Définition d’un polymere : Chaine moléculaire identifiable de grande masse constituée par un grand
nombre de méme unité moléculaire : le monomeére

Procédés de mise en forme des polymeéres :
Moulage par contact et stratification :
Si j'ai bien compris |

On a un moule au départ et on va y déposer des couches de polymére que I'on va enduire de résine
d’époxy (y'en a peut-étre d’autres) puis on referme le moule on y met un peu de pression on laisse
sécher puis on démoule

http://www.youtube.com/watch?v=avixytx3T2o stratification d’'un boomerang

Procédé simple mais assez long, il demande beaucoup de main d’ceuvre et un long temps de séchage
(2j et demi)

Moulage par compression :

Un moule est entiérement rempli de résine (polymere), on applique une force énorme (800t), on
chauffe on laisse refroidir ce qui durcit le matériau. Procédé trés rapide 2min30

Polymére amorphe :

On dit qu'un polymére est amorphe lorsqu’il n’y a pas d’arrangement ordonné de ses molécules. Les
polymeéres sont amorphes quand leurs chaines de molécules sont emmeélées dans tous les sens.

e Absence d’ordre moléculaire
¢ Conformation en pelote statique (pelote de laine qui ne bouge pas)

Propriétés :
e Transparent
: d amorphe semi-cristallin
e Rigide

o Perméable a certain gaz

Polymére semi cristallin : Un cristal est un ensemble de molécules arrangées dans un ordre bien
précis. Elles sont ordonnées. Dans un polymére cristallin les chaines sont bien alignées comme des
nouveaux crayons dans leur boite.

e Régularité structurale

e Présence de germes

e Refroidissement lent aprés fusion

e Translucide voir opaque suivant le taux de cristallinité



- ENSGSI année 2010-2011 Examen de GMS &

& ~ Solidification (H. Combeau) 1h Documents Autorisés.

Pour toutes les questions qui suivent, on considere la solidification d’un alliage binaire.

L.

A

A2

,(\5.
46

10.

Rappelez la condition pour qu’un front de solidification soit plan et donner la signification
physique de cette condition.

A vitesse de front et gradient de température égaux, si un alliage de composition Co s¢
solidifie en front plan, un alliage de composition inférieure & Cy se solidifiera t'il
nécessairement en front plan ? Argumentez votre réponse.

En coulée continue (cf TD 1% séance), si I’on augmente la vitesse du produit, toute chose
égale par ailleurs, comment va évoluer la profondeur du puits liquide, argumentez votre
réponse ?

Pour quelle raison est il possible dans les modéles de microségrégation des bras de levier et
Gulliver-Scheil de supposer que la diffusion du solut¢ dans la phase liquide dans la direction
perpendiculaire au gradient de température est trés rapide et donc que la concentration en
soluté dans la phase liquide est uniforme ?

Donnez la définition d’une structure colonnaire et d’une structure équiaxe.

Si I’on réalise une mesure de composition & I’échelle d’une dendrite, dans le cas ou le
coefficient de partage est plus petit que un, on trouvera la composition la plus faible au ceeur
de 1a dendrite ot & sa périphérie? Justifiez votre réponse.

. Entre une expérience de solidification réalisée sur terre et en micro-gravité, laquelle des

deux conduira a votre avis a une macroségrégation plus sévere, argumentez votre réponse.

Donner un exemple d’alliage binaire pour lequel la masse volumique de la phase liquide
diminue avec la température dans I’intervalle de solidification.

_ L’intensité de la microségrégation définie comme I’€cart entre la composition maximale et

la composition minimale & I’échelle d’une dendrite est-elle plus importante quand on
augmente la composition en soluté de 1’alliage (on supposera que le coefficient de partage
est plus petit que un)?Argumentez votre réponse.

Citer une application industrielle ou le mode de solidification est en front plan et donner la
raison de ce choix.
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E ENSGSI2AL  Examen du module GM5 année 2007-2008
— Partie solidification (H. Combeau)
) Aucun document autorisé — Calculatrice scientifique autorisée.

1. En coulée continue (c¢f TD 1%° sé€ance), si I’on augmente I’épaisseur du produit a vitesse de
tirage égale, comment va évoluer la profondeur du puits liquide, justifiez votre réponse ?

2. Existe-t-il une différence entre un grain de solidification et une dendrite ? Si oui quelle est
cette différence ? LY ey te hqrinds L ok cher o, el

/ 3. Rappelez les critéres qui permettent de justifier I’utilisation du modeéle des bras de leviers

_ pour I’étude des microségrégations. N di*“.;)\%u\m'@-r‘-. ‘ .

4. Méme question pour le modeéle de Gulliver-Scheil. —=~ &' “dleane da e
Pour toutes les questions qui suivent, on considére la solidification d*un alliage binaire, dont le
diagramme d’équilibre est donné sur la figure 1.

5. Soit un alliage de composition donnée Co dont la valeur est indiquée sur la figurel.
Représenter sur la figure 1 la température de liquidus de cet alliage, ainsi que sa température
de solidus.

} 6. Calculer la proportion de phases formées a la température eutectique, si Ion suppose que la

10.

diffusion du soluté dans les phases liquide et solide est parfaite.

‘Méme question si I’on suppose que la diffusion du soluté dans la phase liquide est parfaite

et qu’elle est négligeable dans la phase solide.
Si I’on réalise une mesure de composition & 1’échelle d’une dendrite, on trouvera la

composition la plus faible au ceeur de la dendrite ou & sa périphérie? Justifiez votre réponse.

.

L Py

T n,\ \ /7

§ o y 8
CO

Figure 1 : Diagramme d’équilibre de l'alliage considéré,

On coule un alliage dans une cavité rectangulaire (en bidimensionnel). La température de
coulce est égale & la température de liquidus de cet alliage, autrement dit il n’y a pas de

. surchauffe. La cavité est refroidie par sa paroi horizontale inférieure, les autres parois étant

KA

“* “parfaltement isolées thermiquement. Une zone colonnaire se forme a parti¢g~de la paroi

refroidie. Donner les différentes possibilités de mouvement du liquide en les expliquant.
Notamment, tracer sur un diagramme densité de la phase liquide en fonction de la
température, les différentes possibilités d’évolution de cette grandeur, en donnant un
exemple d’alliage pour chaque cas. '

Peut-on s’attendre & observer une macroségrégation, si oui, pour les différents cas, indiquer
sur un schéma comme en TD les zones ségrégées positivement et négativement,

. Méme question si le refroidissement est maintenant assuré par la paroi horizontale

supérieure.
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